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(54) Verfahren zur Herstellung von Pigmentgranulaten 

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung eines Pigmentgranulats, dadurch gekennzeichnet, 
daR ein organisches Pigment wahrend des Finishes in 
einem organischen oder waBrig-organischen Medium 
mit einem Wachs oder einem wachsartigen Polymer 
versetzt wird, und die nach dem Entfernen des organi- 
schen L&semittels durch Wasserdampfdesti Nation oder 
Auswaschen mit Wasser erhattene waBrige Suspension 
sprQhgetrocknet wird. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung einer organischen Farbmittelzusammenset- 
zung in Granulatform, bestehend aus mit Wachs 5 
belegten organischen Pigmenten. 
[0002] Organische Pigmente fallen bei der Herstel- 
lung meistin Form von Pulvern an. Die Pulver bestehen 
aus sehr kleinen Teilchen und sind daher stark stau- 
bend. Staubentwicklung fuhrt zur Kontamination von 10 
Geraten, Anlagen und Produkten, so daB vor allem bei 
Produktumstellungen Reinigungsarbeiten mit hohem 
finanziellem und zeitlichem Aufwand durchgefuhrt wer- 
den mussen. Dadurch ergeben sich Forderungen sei- 
tens der Pigmentverarbeiter zur Bereitstellung 75 
nichtstaubender Pigmentformen. 
[0003] Zur Nutzung mOssen Pigmente im Anwen- 
dungsmedium dispergiert werden. Liegen die Pigmente 
als Pulver vor, erfolgt die Dispergierung meist mit 
hohem Energieeintrag, z.B. bei der Verwendung von 20 
Zweischneckenextrudern in der Kunststoffeinfarbung. 
Vorteilhaft fur die Anwendung sind deshalb Pigmente, 
die in einer vordispergierten Form vorliegen. 
[0004] Die JP 10-251533 beschreibt Chinacridon- 
pigmente, die durch eine Wachsbelegung uber einen 25 
Isobutanolfinish in eine vordispergierte Form gebracht 
werden. Die mit Wachs belegten Chinacridonpigmente, 
die eine PartikelgroBe von etwa 0,05 bis 0,3 u.m besit- 
zen, werden als Pulver eingesetzt und besitzen somit 
den Nachteil der Staubentwicklung. 30 
[0005] Die DE-A1-29 40 156 und WO 92/07912 
beschreiben Verfahren zur Herstellung von staubar- 
men, frei flieBenden Pigmentgranulaten durch Verwen- 
dung eines FlieBbettverfahrens. Durch Durchblasen von 
Luft durch das Pigmentpulver wird ein FlieBbett aus auf- 35 
gewirbeltem Pigmentpulver erzeugt, das mit einer waB- 
rigen Losung, Dispersion oder Emulsion eines 
Granulierhilfsmittels bespruht wird. 
[0006] Bei einem anderen Verfahren (DE 39 35 815 
C2) wird das Pigment in einem Mischgranulator mit ao 
einer Wachsdispersion bespruht Diese Verfahren sind 
mit dem Nachteil behaftet, daB das Pigment nicht in 
einer fur die spatere Anwendung gunstigen vordisper- 
gierten Form vorliegt, da die Oberflache der Pigment- 
parti kel nur unvollstandig mit dem Wachs oder dem 45 
Hilfsmittel belegt ist. AuBerdem ist es nicht moglich, 
jedes Pulverpigment zu einem FlieBbett zu verwirbeln ( 
Powder Technolgy 57, 127-133 (1989)), so daB diese 
Methode nicht allgemein verwendet werden kann. 
[0007] Die genannten Verfahren besitzen entweder 50 
— den NachteilrdaBein vordispergiertes, aber stauben- 
des Pigmentpulver (JP 10-251 533) oder daB ein 
nichtstaubendes, aber unzureichend vordispergiertes 
Pigmentgranulat hergestellt wird. AuBerdem gehen die 
bekannten Verfahren zur Herstellung einer nichtstaub- 55 
enden Pigmentform von fertigem Pigmentpulver aus 
und verursachen daher zusatzliche Arbeitsschritte, die 
die Kosten erhohen. 



[0008] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, 
ein Verfahren zur Herstellung staubfreier, rieselfahiger 
und leicht dispergierbarer organischer Pigmente bereit- 
zustellen, das im Vergleich zur Herstellung des entspre- 
chenden Pigmentpulvers keine zusatzlichen 
ProzeBschritte bendtigt. 

[0009] Es wurde gefunden, daB sich die im Stand 
der Technik aufgefuhrten Nachteile uberraschender- 
weise durch eine Spruhtrocknung von organischen Pig- 
menten, die wahrend eines bei der Pigmentherstellung 
durchzufuhrenden Finishprozesses mit einer Wachs- 
oder Polymerschicht umhullt wurden, gelost werden. 
[0010] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist 
ein Verfahren zur Herstellung eines leicht dispergierba- 
ren Pigmentgranulats, dadurch gekennzeichnet, daB 
ein organisches Pigment wahrend des Finishprozesses 
in einem organischen oder waBrig-organischen 
Medium mit einem Wachs oder wachsartigen Polymer 
versetzt wird, dann das organische Losemittel entfernt 
wird, beispielsweise durch Wasserdampfdestillation 
oder Auswaschen mit Wasser, und eine waBrige Sus- 
pension des Pigments spruhgetrocknet wird. 
[0011] Wahrend des Finishprozesses werden die 
Pigmentpartikel mit dem Wachs oder wachsartigen 
Polymer in innigen Kontakt gebracht. Nach Entfernen 
des Losemittels durch Wasserdampfdestillation wird 
eine spruhfahige waBrige Suspension erhalten. Den- 
noch kann es zweckmaBig sein, die Suspension vor der 
Spruhtrocknung abzufiltrieren und durch Waschen 
eventuell vorhandene Salze zu entfernen und den durch 
die Filtration erhaltenen PreBkuchen wieder zu einer 
spruhfahigen Suspension anzuruhren. 
[0012] Beim Auswaschen mit Wasser wird zweck- 
maBigerweise so verfahren, dass der Feststoff abfil- 
triert, mit Wasser losemittelfrei gewaschen und der 
dabei entstandene PreBkuchen mit Wasser zu einer 
spruhfahigen Suspension verdunnt wird. 
[0013] Durch die Spruhtrocknung wird zum einen 
eine Granulierung in eine geeignete PartikelgroBe 
erreicht, ohne daB die wahrend des Losemittelfinishs 
erzielte Umhullung der Pigmentpartikel mit dem Wachs 
oder Polymer beschadigt wird. Zum anderen wird die 
bei der Herstellung von Pigmentpulvern notwendige 
Trocknung und Mahlung vermieden. 
[0014] Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate 
weisen einen mittleren Teilchendurchmesser von 0,05 
bis 5 mm auf. Besonders bevorzugt sind Granulate mit 
Teilchen durchmessem im Bereich von 0,1 bis 2 mm. 
Durch ihre meist kugelformige Gestalt sind die Granu- 
late rieselfahig und damit gut dosierbar. Aufgrund ihrer 
GroBe und Gewichtes sind die Granulate^besonders - 
staubarm. 

[0015] Als organische Pigmente kommen z.B. Azo- 
pigmente, wie Monoazo-, Disazo-, Naphtol-, Metallkom- 
plexpigmente, wie auch polycyclische Pigmente, wie 
Isoindolinon- und Isoindolinpigmente, Anthanthron-, 
Thioindigo-, Chinophthalon-, Anthrachinon-, Dioxazin-, 
Phthalocyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Perinon-, Dike- 
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topyrrolopyrrol- und Azomethinpigmente, in Betracht. 
[0016] Wachse sind nicht einheitllch chemlsch defi- 
niert und bilden eine Gruppe von Stoffen mit gleichen 
oder ahnlichen Gebrauchseigenschaften, gekenn- 
zeichnetdurch besondere physikalische Eigenschaften. 
So bezeichnet der Begriff "Wachs" eine Reihe naturli- 
cher oder kunstlich gewonnener Stoffe, die in der Regel 
folgende Eigenschaften aufweisen: Bei 20°C knetbar, 
fest bis bruchig hart, grob bis teinkristallin, durchschei- 
nend bis opak, jedoch nicht glasartig; uber 40°C ohne 
Zersetzung schmelzend, schon wenig oberhalb des 
Schmelzpunktes verhaltnismaBig niedrigviskos und 
nicht fadenziehend, stark temperaturabhangige Konsi- 
stenz und Loslichkeit, unter leichtem Druck polierbar 
(vgl. Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 
Band 24, 4. Auflage 1983, S. 1-49, Verlag Chemie, 
Weinheim und Rtimpps Chemie-Lexikon, Band 6,8. 
Auflage1988, S. 463, Franck'sche Verlagshandlung). 
[0017] Als Wachse werden bevorzugt: Natur- 
wachse, wie Pflanzenwachse, z.B. Camaubawachs, 
Candellilawachs, und tierische Wachse, z.B, Bienen- 
wachs, modifizierte Naturwachse, wie z.B. Paraffin- 
wachse, Mikrowachse, teilsynthetische Wachse, wie 
z.B. Montanesterwachse, oder vollsynthetische 
Wachse, wie Polyolefinwachse, z.B. Polyethylen und 
Polypropylenwachse, Polyethylenglykolwachse, Cycio- 
olefincopolymerwachse, Amidwachse, wie z.B. N,N'- 
Distearylethylendianiin, sowie chlor- oder fluorhaltige 
Polyolefinwachse oder Polyethylen -Polytetrafluo rethy- 
len-Wachsmischungen. 

[0018] Besonders bevorzugt sind Polyolefin- 
wachse, sowie polare Gruppen enthaltende Polyolefin- 
wachse, entstanden durch nachtragliche Oxidation des 
Polyolefinwachses, durch Pfropfreaktion mit Carbon - 
saure-, Carbonsaureester-, Carbonsaureanhydrid- oder 
Hydroxygruppen enthaltenden Monomeren oder durch 
Copolymerisation aus einem Olefin und einem Carbon- 
saure-, Carbonsaureester-, Carbonsaureanhydrid- oder 
Hydroxygruppen enthaltenden Monomer. 
[0019] Als Polymere sind hohermolekulare Verbin- 
dungen, die einen wachsartigen Charakter aufweisen 
und vorzugsweise durch Polykondensations- Oder Poly- 
addition sverf ah re n hergestellt wurden, geeignet, z.B. 
thermoplastische Polyester-, Epoxid-, Styrol-Acrylat- 
Copolymer-, Styrol-Butadien-Copolymer-, Cycloolefin- 
copolymer-Harze, wie z. B. ®Topas. 
[0020] Um eine ausreichende Loslichkeit bei erhtih- 
ter Temperatur in organischen Losungsmitteln zu besit- 
zen, besitzen die Polymere meist ein Zahlenmittel des 
Molekulargewichts (M n ) von bis zu 20000. Bevorzugt 
sindWachse mit einem Zahlenmittel des Molekularge- 
wichts (M n ) bis zu 10000, besonders bevorzugt mit 
einem Zahlenmittel des Molekulargewichts (M n ) bis zu 
5000. 

[0021] DerTropfpunkt der erfindungsgemaB einge- 
setzten Wachse oder die Erweichungstemperatur der 
Polymere liegt vorzugsweise im Bereich von 60 bis 
180°C, besonders bevorzugt im Bereich von 80 bis 



140°C. 

[0022] Je nach Anwendungsgebiet des Pigment- 
granulates kann die Menge und die Art des Wachses 
oder Polymers variieren, vor allem um die Vertraglich- 
5 keit mit dem Anwendungsmedium zu gewahrleisten. 
Um ein definiertes Eigenschaftsprofil zu erzeugen, ist 
es auch moglich, eine Mischung aus mindestens zwei 
verschiedenen Wachsen oder Polymeren zu verwen- 
den. 

10 [0023] ZweckmaBigerweise wird das organische 
Pigment in einer Menge von 50 bis 99 Gew.-%, vorzugs- 
weise aus 60 bis 95 Gew.-%, und das Wachs oder Poly- 
mer in einer Menge von 1 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 
aus 5 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht 

75 des Pigmentgranulats, eingesetzt. 

[0024] Unter FinishprozeB versteht der Fachmann 
eine Nachbehandlung des bei der Synthese entstande- 
nen Rohpigments, meist in Form eines wasserfeuchten 
PreBkuchens, einer waBrigen Pigmentsuspension oder 

20 eines Trocken pigments, in einem Finishmedium, z.B. in 
einem organischem Losungsmittel oder einer Mischung 
aus Wasser und organischem Losungsmittel, um eine 
fur die spatere Anwendung vorteilhafte Kristallform 
und/oder Kristallmodifikation zu erzeugen. ZweckmaBi- 

25 gerweise wird dabei eine 2 bis 30 gew.-%ige Suspen- 
sion des Rohpigments oder RohpigmentpreBkuchens 
im Finishmedium, gegebenenfalls unter Erhitzen, unter 
Zugabe des Wachses oder Polymers geruhrt, geknetet 
und/oder unter RuckfluB erhitzt. 

30 [0025] Als Finishmedium wird vorzugsweise ein sol- 
ches organisches Losungsmittel oder eine solche 
Mischung aus Wasser und einem organischen 
Losungsmittel ausgewahlt, das bei der Finish-Tempera- 
tur das verwendete Wachs oder Polymer partiell oder 

35 vollstandig lost und durch Wasserdampfdesttllation oder 
Auswaschen entfernt werden kann. Bevorzugte 
Losungsmittel sind aliphatische Alkohole, wie z.B. n- 
Butanol, Isobutanol, n-Octanol, Isooctanol; aromatische 
Kohienwasserstoffe, wie z.B. Benzol, Toluol, Xylol, Kre- 

40 sol, Chlorbenzol, 1 ,2-Dich!orbenzoI; Ester wie z.B. 
Ethylacetat, Butylacetat; Ketone wie z.B. Methylethylke- 
ton, Methylisobutylketon oder Cyclohexanon; dipolar 
aprotische Losungsmittel wie z.B. N-Methylpyrrolidon, 
Dimethylsulfoxid oder Sulfolan. 

45 [0026] Die Finish-Temperaturen konnen beispiels- 
weise im Bereich von 20 bis 200°C, vorzugsweise 60 bis 
180°C, liegen. Der FinishprozeB dauert ZweckmaBiger- 
weise 1 bis 24 Stunden, bevorzugt 2 bis 1 0 Stunden. Es 
kann vorteilhaft sein, den Finishprozess so durchzufuh- 

50 ren, dass zunachst, z.B. fur 1 - 10 Stunden auf 60 bis 

200°C erhitzt, dann auf 1 00 bis 20°C abgekuhlt und das — 

Wachs oder Polymer zugegeben wird, und dann erneut 
auf 60 bis 200°C erhitzt wird. Es ist auch moglich, das 
Wachs oder Polymer wahrend des Finishprozesses 

55 dem Finishansatz direkt, d.h. ohne zwischenzeitliches 
Abkuhlen, zuzugeben. 

[0027] Bei dem FinishprozeB wird das ublicher- 
weise lipophile Pigment von der organischen Phase 
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(Losungsmittel und Wachs/Polymer) umhullt. Diese Vor- 
gehensweise bietet den Vorteil, daG das Pigment fein- 
verteilt in der organischen Phase vorliegt. Eine 
endgultige Bedeckung der Pigmentoberflache mit 
Wachs/Polymer wird durch die Abtrennung des 5 
Losungsmittels erreicht, was durch eine Wasserdampf- 
destillation (Temperatur z.B. 80 bis 100°C) Oder durch 
Auswaschen mlt Wasser auf einem Filter, zweckmaBig 
bei 20 bis 95°C, geschleht. Danach liegt eine waBrige 
Suspension von mit Wachs/Polymer belegten Pigmen- 10 
ten vor. Die Suspension wird gegebenenfalls mit Was- 
ser auf die gewunschte Konzentration, 
zweckmaBigerweise auf eine 5 bis 30 gew.-%ige Sus- 
pension des mit Wachs/Polymer belegten Pigments, 
eingestellt, gegebenenfalls mit Hilfe einer Kolloidmuhle 75 
oder eines vergleichbaren Aggregates homogenisiert 
und anschlieBend zum Granulat spruhgetrocknet. In 
manchen Fallen kann fur eine optimale Benetzung der 
Pigmentoberflache mit dem Wachs/Polymer die Zugabe 
eines Tensids gunstig sein. AIsTenside kommen sowohl 20 
kationische Tenside, wie z.B. quartare Ammonium- 
salze, langkettige Alkylamine (im neutral bis schwach 
saurem pH-Bereich); anionische Tenside wie z.B. Car- 
bonsauren, Sulfonsauren, Sulfosaureester, wie z.B. 
Sulfobernstein-saureester, und deren Salze; Ampho- 2 s 
tenside, wie z.B. Betaine und nichtionische Tenside, wie 
z.B. Zuckeralkylate und -acylate, ethoxylierte Zuckeral- 
kylate und -acylate, Glycerin ester, Polyethylenglykole- 
ster und ethoxylierte Fettsauren. Fettalkohol- und 
Fettaminethoxylate, in Betracht. 30 
[0028] Das Tensid kann vor dem Finish oder wah- 
rend des Finishprozesses zugegeben werden. 
[0029] Zur Spruhtrocknung sind Spruhturme mit 
Einstoffduse oder Spruhturme, die eine Aufbaugranulie- 
rung durchfiihren (z.B. Fluidized bed Spray Drier), 35 
geeignet. Bei Spruhturmen mit Einstoffduse wird die 
Suspension in Form groBerer Tropfen verspriiht und 
das Wasser verdampft. Liegen die Temperaturen im 
Spruhturm oberhalb des Tropfpunktes des Wach- 
ses/Polymers, schmilzt das Wachs/Polymer auf und 40 
verlauft zu einem kugelformigen Granulat mit g latter 
Oberflache. 

[0030] Bei FSD-Spruhturrnen wird die Suspension 
zu einem feinen Pulver verspruht. Die kraftige Fluidisie- 
rung im FlieBbett und die Rezirkulation der durch die 45 
Abluft mitgerissenen Feinpulverpartikel, die in einem 
Vorzyklon abgeschieden werden, bewlrken, daB die 
Spruhtrocknung in einer turbulenten Pulverwolke statt- 
findet. Hierdurch entsteht ein Puderungseffekt und bei 
Temperaturen im Turm oberhalb des Tropfpunktes des so 

- Wachses/Polymers verkleben die Parti kel zu einem 

himbeerformigen Granulat. Die Restfeuchte und die 
Granulomere werden im FlieBbett kontrolliert. 
[0031] Die Gaseintrittstemperatur im Spruhturm 
liegt normalerweise im Bereich von 180 bis 300°C, 55 
bevorzugt 1 90 bis 280°C, die Gasaustrittstemperatur im 
Bereich von 70 bis 150°C, bevorzugt 90 bis 130°C. 
[0032] Die Granulate konnen zum Einfarben von 



hochmolekularen organischen Materialien eingesetzt 
werden. Diese konnen naturlicher oder synthetischer 
Herkunft sein. Es kann sich z.B. um Naturharze, trock- 
nende Oele oder Kautschuk handeln. Es kann sich aber 
auch um abgewandelte Naturstoffe handeln, wie z.B. 
Chlorkautschuk, Cellulosederivate, wie Celluloseester 
oder Celluloseether, und besonders um vollsyntheti- 
sche organische Polymere (Kunststoffe), die durch 
Polymerisation, Polykondensation oder Polyaddition 
hergestellt sind. Aus der Klasse der durch Polymerisa- 
tion hergestellten Kunststoffe seien besonders folgende 
genannt: Polyolefine, wie z.B. Polyethylen, Polypropy- 
len, Polyisobutylen, und substituierte Polyolefine, wie z. 
B. Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyvinylidenchlorid, 
Polyvinylacetale, Polyacrylnitril, Polyacrylsaure, Poly- 
methacrylsaure, Polyacrylsaure- und Polymethacryl- 
saureester oder Polybutadien, sowie Copolymerisate 
davon. Aus der Klasse der durch Polyaddition und Poly- 
kondensation hergestellten Kunststoffe seien genannt: 
Polyester, Polyamide, Polyimide, Polycarbonate, Polyu- 
rethane, Polyether, Polyacetale, sowie die Kondensati- 
onsprodukte von Formaldehyd mit Phenolen 
(Phenoplast) und die Kondensationsprodukte von 
Formaldehyd mit Harnstoff, Thioharnstoff und Melamln 
(Aminoplaste). 

[0033] Das genannte hochmolekulare organische 
Material kann einzeln oder in Mischungen in Form von 
Kunststoffmassen oder -schmelzen vorliegen. Es kann 
auch in Form seiner Monomere vorliegen, die nach dem 
Farben polymerisiert werden. 

[0034] Die erfindungsgemaBen Pigmentgranulate 
konnen in jedem Mengenverhaltnis, das zum Einfarben 
des hochmolekularen organischen Materials notwendig 
ist, eingesetzt werden, ublicherweise in Mengen von 0,1 
bis 30 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 20 Gew.-%, bezogen auf 
das Gesamtgewicht des pigmentierten hochmolekula- 
ren organischen Materials. 

[0035] Zum Einfarben des hochmolekularen organi- 
schen Materials konnen die erfindungsgemaBen Gra- 
nulate fur sich alleine eingesetzt werden. Zur 
Einstellung verschiedener Farbtone oder Farbeffekte ist 
es auch moglich, andere Farbmittel, wie z.B. weiBe, far- 
bige oder schwarze Pigmente, sowie Effektpigmente 
zusatzlich neben den erfindungsgemaBen Granulaten 
dem hochmolekularen organischem Material zuzuset- 
zen. 

[0036] Die Granulate stellen hochkonzentrierte 
Farbmittel dar, in denen die Pigmente in einer vordisper- 
gierten Form, ahnlich einem Masterbatch, vorliegen. 
Zum Einfarben des hochmolekularen organischen 
Materials muB daher keine groBe Dispergierarbeit mehr 
geleistet werden und es genugt z.B. ein Durchmischen 
der erfindungsgemaBen Granulate mit dem hochmole- 
kularen organischen Material in Rollmuhlen, Mixern, 
anderen Mahlaggregaten oder im Einschneckenextru- 
der. 



7 



EP 1 081 195 A2 



8 



Beispiele 
Beispiel 1 

[0037] 27,1 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen von ungefinishtem Rohpigment RY. 180 (ent- 
spricht 7,5 kg Trockenpigment) werden in 33,5 kg 
Wasser mit Hilfe eines FaBruhrers dispergiert. Nach 
Zugabe von 80,8 kg Isobutanol und 5,0 kg des Polyethy- 
lenwachses PED 522 (Clariant GmbH) wird der Ansatz 
5 Stunden bei 150°C geruhrt. Dabei finden der Finish- 
prozeB und die Wachsbelegung des Pigmentes statt. 
Nach dem Finish wird das Isobutanol durch Wasser- 
dampf destination entfernt und man erhalt eine waBrige 
Suspension von mit Wachs belegtem Pigment RY. 1 80. 
Durch Zugabe von Wasser wird die Suspension auf 
eine Feststoffkonzentration von 10 Gew.-% gestellt, 
dispergiert und durch Passieren durch eine Koiloid- 
Muhle homogenisiert. AnschiieBend wird die homogene 
Suspension in einem FSD-Spruhturm verspruht und 
dabei granuliert (Gaseintrittstemperatur: 190°C; Gas- 
austrittstemperatur: 100°C; Bettemperatur: 75°C). 
Man erhalt ein Pigmentgranulat mit himbeerartiger 
Struktur. 

[0038] Das Staubverhalten des Granulates wird mit 
Hilfe eines SedimeritationsstaubmeBge rates ermittelt. 
Die Probe fallt aus einem Beschickungssystem durch 
ein Fallrohr und prallt auf eine Bodenplatte. Der zeitliche 
Verlauf der Sedimentation wird photometrisch gemes- 
sen. 

Die MeBskala reicht von 0 (nicht staubend) bis 16 (stark 
staubend). 

[0039] Die Staubzahi betragt 1,1, wahrend das ent- 
sprechende Pulverpigment eine Staubzahi von 15,9 
hat. Die Coloristik wurde in Polyethylen gepruft und ent- 
spricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 2 

[0040] Durchfuhrung wie Beispiel 1, jedoch mit fol- 
gendem Ansatz: 

25,32 kg feuchter PreBkuchen RY. 180 (entspricht 
7,0 kg Trockenpigment) 
31,10 kg Wasser 
75,54 kg Isobutanol 

3,0 kg Wachs PED 522 (Clariant GmbH) 

Die Staubzahi betragt 0,1. Die Coloristik wurde in Polye- 
thylen gepruft und entspricht dem Pulvertyp. 



Beispiel 3 

[0041] Durchfuhrung wie Beispiel 1 , jedoch mit fol- 
gendem Ansatz: 

25,32 kg feuchter PreBkuchen RY. 180 (entspricht 
7,0 kg Trockenpigment) 



30,50 kg Wasser 
76,09 kg Isobutanol 

3,0 kg Wachs PE 890 (Copolymer aus Vinylacetat 
und Ethylen) 

5 

Die Coloristik wurde in Polyethylen gepruft und ent- 
spricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 4 

70 

[0042] 27,1 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen des ungefinishten Rohpigments RY 180 (ent- 
spricht 7,5 kg Trockenpigment) werden in 33,5 kg 
Wasser mit Hilfe eines FaBruhrers dispergiert. Nach 

15 Zugabe von 80,8 kg Isobutanol und 5,0 kg des Polyethy- 
lenwachses PED 522 (Clariant GmbH) wird der Ansatz 
5 Stunden bei 150°C geruhrt. Dabei finden der Finish- 
prozeB und die Wachsbelegung des Pigmentes statt. 
Nach dem Finish wird das Isobutanol durch Wasser- 

20 dampfdestillation entfernt und man erhalt eine waBrige 
Suspension von mit Wachs belegtem Pigment RY. 180. 
Durch Zugabe von Wasser wird die Suspension auf 
eine Feststoffkonzentration von 10 Gew.-% gestellt, 
dispergiert und durch Passieren durch eine Kolloid- 

25 Muhle homogenisiert. AnschiieBend wird die homogene 
Suspension in einem Spruhturm mit Einstoffduse ver- 
spruht (Gaseintrittstemperatur: 260°C; Gasaustrittstem- 
peratur: 120°C). Man erhalt ein kugelformiges 
Pigmentgranulat. 

30 Die Coloristik wurde in Polyethylen gepruft und ent- 
spricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 5 27,1 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen von ungefinishtem Rohpigment RR. 122 (ent- 

35 spricht 6,1 kg Trockenpigment) werden in einer 

Mischung aus 38,3 kg Isobutanol, 1 kg 33 gew.-%iger 
Natronlauge und 10,2 kg Wasser dispergiert. Nach 
Zugabe von 3,34 kg des Polyethylenwachses PED 522 
(Clariant GmbH) wird das Pigment 5 Stunden bei 125°C 

40 gefinisht. Das Isobutanol wird durch Wasserdampfde- 
stillation entfernt und man erhalt eine waBrige Suspen- 
sion von mit Wachs belegten RR. 122. 

[0043] Durch Zugabe von Wasser wird die Suspen- 
45 sion auf eine Feststoffkonzentration von 10 Gew.-% 
gestellt, dispergiert und durch Passieren durch eine 
Kolloid-Muhle homogenisiert. AnschiieBend wird die 
homogene Suspension in einem FSD-Spruhturm ver- 
spruht und dabei granuliert. Man erhalt ein Pigmentgra- 
50 nulat mit himbeerartiger Struktur. Die Coloristik wurde in 
Polyethylen gepruft und entspricht dem Pulvertypr 

Beispiel 6 

55 [0044] 33,5 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen (22,2 Gew.-%) von ungefinishtem Rohpigment 
P.O. 72 (entspricht 7,4 kg Trockenpigment) werden in 
33,9 kg Wasser mit Hilfe eines FaBruhrers dispergiert. 
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Nach Zugabe von 50,9 kg Isobutanol wird der Ansatz 3 
Stunden bei 160°C geruhrt. AnschlieBend wird unter 
Druck 1,86 kg ®Licowax PED 121 (Clariant GmbH) 
zugegeben und eine weitere Stunde bei 160°C geruhrt. 
Nach dem Finishprozess wird das Isobutanol durch 
Wasserdampfdestillation entfernt und man erhalt eine 
wassrige Suspension von mit Wachs belegtem P.O. 72. 
Die wassrige Suspension wird durch Passieren durch 
eine Kolloid-Muhle homogenisiert. AnschlieBend wird 
die homogene Suspension in einem SprOhturm mit Ein- 
stoffduse verspruht (Gaseintrittstemperatur: 260°C; 
Gasaustrittstemperatur: 120°C). Man erhalt ein kugel- 
formiges Pigmentgranulat. 

Die Colonstik des Granulats wurde in Polyethylen 
gepruft und entspricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 7 

[0045] 35,7 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen (20,8 Gew.-%) von ungefinishtem Rohpigment 
P.O. 72 (entspricht 7,4 kg Trockenpigment) werden in 
31,7 kg Wasser mit Hilfe eines FaBruhrers dispergiert. 
Nach Zugabe von 50,9 kg Isobutanol wird der Ansatz 3 
Stunden bei 1 60°C geruhrt. AnschlieBend werden unter 
Druck 1 ,98 kg ®Licowax PED 121 (Clariant GmbH) und 
4,96 kg ®Tergltol 15-S-20 (Union Carbide) zugegeben 
und eine weitere Stunde bei 160°C geruhrt. Nach dem 
Finishprozess wird das isobutanol durch Wasserdampf- 
destillation entfernt und man erhalt eine wassrige Sus- 
pension von mit Wachs belegtem P.O. 72. 
Die wassrige Suspension wird durch Passieren durch 
eine Kolloid-Muhle homogenisiert. 
AnschlieBend wird die homogene Suspension in einem 
Spruhturm mit Einstoffduse verspruht (Gaseintrittstem- 
peratur: 260°C; Gasaustrittstemperatur: 120°C). Man 
erhalt ein kugelfdrmiges Pigmentgranulat. 
[0046] Die Coloristik des Granulats wurde in Polye- 
thylen gepruft und entspricht dem Pulvertyp. 

Beispiel 8 

[0047] 33,5 kg salzfreier, wasserfeuchter Pressku- 
chen von ungefinishtem Rohpigment P.O. 72 (entspricht 
7,4 kg Trockenpigment) werden in 33,9 kg Wasser mit 
Hilfe eines FaBruhrers dispergiert. Nach Zugabe von 
50,9 kg Isobutanol wird der Ansatz 4 Stunden bei 1 60°C 
geruhrt. AnschlieBend wird auf 80°C abgekuhlt und 
1,86 kg ®Licolub WE 40 (Clariant GmbH) zugegeben 
und 30 Minuten unter Ruhren unter Ruckfluss erhitzt. 
AnschlieBend wird das Isobutanol durch Wasserdampf- 
destillation entfernt und man erhalt eine wassrigeSus-- 
pension von mit Wachs belegtem Pigment P.O. 72. 
Die wassrige Suspension wird durch Passieren durch 
eine Kolloid-Muhle homogenisiert. 
AnschlieBend wird die homogene Suspension in einem 
Spruhturm mit Einstoffduse verspruht (Gaseintrittstem- 
peratur: 260°C; Gasaustrittstemperatur: 120°C). Man 
erhalt ein kugelformiges Pigmentgranulat. 



Die Coloristik des Granulats wurde in Polyethylen 
gepruft und entspricht dem Pulvertyp. 

Patents nspruche 

5 

1. Verfahren zur Herstellung eines Pigmentgranulats, 
dadurch gekennzeichnet, daB ein organisches Pig- 
ment wahrend des Finishprozesses in einem orga- 
nischen oder waBrig-organischen Medium mit 
10 einem Wachs oder einem wachsartigen Polymer 
versetzt wird, dann das organische Losemittel ent- 
fernt wird und eine waBrige Suspension des Pig- 
ments spruhgetrocknet wird. 

15 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein organisches Pigment wahrend 
des Finishprozesses in einem organischen oder 
waGrigorganischen Medium mit einem Wachs oder 
einem wachsartigen Polymer versetzt wird, und die 

20 nach dem Entfernen des organischen Losem'rttels 
durch Wasserdampfdestillation oder Auswaschen 
mit Wasser erhaltene waBrige Suspension spruh- 
getrocknet wird. 

25 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB das organische Pigment ein 
Azopigment oder ein polycyclisches Pigment ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
30 zeichnet, daB das polycyclische Pigment ein Isoin- 

dolinon-, Isoindolin-, Anthanthron-, Thioindigo-, 
Chinophthalon-, Anthrachinon-, Dioxazin-, Phthalo- 
cyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Perinon-, Diketo- 
pyrrolopyrrol- oder Azomethinpigment ist. 

35 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Wachs ein Naturwachs, ein modifiziertes Natur- 
wachs, ein teilsynthetisches Wachs, ein vollsynthe- 

40 tisches Wachs, ein Amidwachs oder ein chlor- oder 
fluorhaltiges Polyolefinwachs ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das vollsynthetische Wachs ein Poly- 

45 olefinwachs, ein Cycloolefincopolymerwachs oder 
ein Polyethylenglykolwachs ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Polyolefinwachs ein polare Grup- 

50 pen enthaltendes Polyolefinwachs ist, entstanden 

durch nachtragliche Oxidation des Polyolefinwach-— 

ses, durch Pfropfreaktion mit Carbonsaure-, Car- 
bonsaureester-, Carbonsaureanhydrid- oder 
Hydroxygruppen enthaltenden Monomeren oder 
55 durch Copolymerisation aus einem Olefin und 
einem Carbonsaure-,Carbonsaureester-, Carbon- 
saureanhydrid- oder Hydroxygruppen enthaltenden 
Monomer. 
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8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, da(3 das 
Wachs einen Tropfpunkt zwischen 60 und 180°C, 
vorzugsweise zwischen 80 und 140°C, hat. 

5 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprii- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das 
wachsartige Polymer ein thermoplastisches Poly- 
ester-, Epoxid-, Styrol-Acrylat-Copolymer-, Styrol- 
Butadien-Copolymer- oder ein Cycloolefin-Copoly- w 
mer-Harz ist. 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, da(3 das 
organische Pigment in Mengen von 50 bis 99 Gew.- 
%, vorzugsweise 60 bis 95 Gew.-%, und das Wachs 
oder Polymer in Mengen von 1 bis 50 Gew.-%, vor- 
zugsweise 5 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht des Pigmentgranulats, eingesetzt 
wird. 

11. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, da(3 der 
Finishprozess bei einer Temperatur von 20 bis 
200°C, vorzugsweise 60 bis 180°C, durchgefuhrt 25 
wird. 

12. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspru- 
che 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, da(3 das 
organische Medium des Finishprozesses n-Buta- 
nol, Isobutanol, n-Octanol, Isooctanol, Benzol, 
Toluol, Xylol, Kresol, Chlorbenzol, 1,2-Dichlorben- 
zol, Ethylacetat, Butylacetat, Methylethylketon, 
Methylisobutylketon, Cyclohexanon, N-Methylpyr- 
rolidon, Dimethylsulfoxid oder Sulfolan ist. 

13. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprti- 
che 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass vor 
oder wahrend des Finishprozesses ein Tensid 
zugegeben wird. 40 
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